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L'invention est basee sur la decouverte que les 
composes d'aminoalcoyl-sflicium et les complexes 
metalliques coordonnes de ces composes, appliques 
sur des articles textiles naturels et synthetiques prea- 
lablement teints ou imprimes, ameliorent la solidite 
des teintures ou impressions, notamment la solidite 
au lavage. 

On prefere appliquer les composes d'arninoalcoyl- 
silicium par immersion de rarticle textile teint ou 
imprime dans une solution aqueuse de ces composes, 
mais il est tout a fait impossible d'utiliser la pulveri- 
sation ou le foulardage. On peut egalement utiliser 
de facon satisfaisante des emulsions des agents fixa- 
teurs de colorant. On peut favoriser une repartition 
plus uniforrne de l'agent fixateur de colorant sur les 
articles textiles teints ou imprimes en ayantjecours . 
a des solvants qui ne reagissent pas avec le compose 
d'aminoalcoyl-silicium ou en ayant recours a des 
agents de mouillage. 

Parmi les solvants auxquels on peut avoir recours 
pour favoriser une repartition plus uniforrne de 
Tagcnt fixateur de colorant, on peut citer les alca- 
nols et des ethers-alcools tels que Fethanol, le pro- 
panol, Fisopropanol, le methoxyethanol et l'ethoxy- 
ethanol. Comme agents solubilisants auxquels on peut 
avoir recours avec succes, on peut crter les acides 
formique, acetique, propionique, lactique, ghiconi- 
que, ^iycolique, digjyecdique. 

On peut egalement utiliser des acides mineraux 
a titre d'agents solubilisants et on peut avoir recours 
a litre de solvant a des hydrocarbures aromatiques 
solvants tels que le benzene, le toluene et le xylene. 
Enfin, on peut deposer les agents fixaleurs de colo- 
rant a partir de solutions alcalines aqueuses. 

Un systeme aqueux comprenant de 40 a 60 par- 
ties d'eau, de 40 a 60 parties d'un alcool organique 



tel que 1'ethanol ou l'isopropanol et 5 % en volume 
d'un acide monobasique tel que Tacide acetique, est 
un excellent milieu pour solubiliser et disperser les 
cewnposes d'arninoalcoyl-silicium sur pratiquement 40 
tout article textile teint ou imprime. 

La concentration des composes d'arninoalcoyl- 
silicium dans les solutions de traitement peut etre 
comprise entre 1 % et 5 % en poids et Ton obtient 
une bonne fixation du colorant dans le cas de la plu- 43 
part des colorants substantifs, avec des quantites de 
solides deposes comprises entre 0,1 et 2,0% en 
poids. 

Les depots obtenus d'arninoalcoyl-silicium sont 
avantageusement seches en chauffant rarticle textile, so 
Toutefois, un simple sechage a Tair a la temperature 
_ ambiante peut fixer le colorant dans de nombreux 
cas de facon a fournir une bonne solidite au lavage. 

On prefere operer a des temperatures de chauf- 
fage comprises entre 95° et 180°C pendant des pe- 55 
nodes de temps comprises entre quelques minutes 
et une demi-heure, suivant rarticle textile colore 
particulier. Lorsqu'on effectue la fixation du colo- 
rant sur un textile humide (venu de teinture ou d'im- 
pression) on peut incorporer le sechage necessaire go 
dans les cycles de chauffage requis pour la teinture 
ou Pimpression nonnale, ou on peut separer le trai- 
tement thermique de ces operations nonnales. 

Comme articles textiles sur lesquels on peut fixer 
des colorants par le procede selon rinvendon, "on 05 
peut citer ceux en coton, lin, ramie, chanvre, jute, 
ethers de cellulose, esters de cellulose, rayonnes de 
cellulose regenerees, soie naturelle, tussor et laine. 

En plus du traitement des fibres teintes de facon 
clasaque, on peut appliquer le procede selon la pre- 70 
sente invention pour ameliorer la fixation des colo- 
rants qui ont ete deposes sur les articles textiles de 
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la facon decrite dans le brevet francais N° 1232590. 
Ce brevet conceme le traitement d'articles textiles 
par des composes d'aminoalcoyl-silicium avant la 
teinture ou simuitanement a cette derniere k Faide de 
5 pigments d'origine a la fois naturelle et synthetique 
ou a Taide de colorants anioniques, afin d'ameliorer 
le depot du colorant sur ce dernier. La solidite de 
ces teintures et impressions est amelioree par un 
traitement posterieur de Particle textile teint par un 
io compose d'ammoaicoyl-silicium conformement a la 
present© invention. 

Les composes d'aminoalcoyl-silicium utilises, 
ainsi que leurs complexes metalliques coordonnes, 
contiennent d'ordinaire au moins un groupement de 
15 formule : 



R' 
I 
I 

N-R- 



— Si— X 4 



dans laquelle R est un groupe hydrocarbure substitue 
ou non substitue presentant au moins 3 atomes de 
carbone entre Fatome d'azote et Fatome de silicium ; 
R' et R" represented de lliydrogene, des radicaux 
so alcoyle, aminoalcoyie, cyanoalcoyle, hydroxyalcoyle, 
carboalcoxyalcoyle, aryle ou le groupement mono- 
valent : 

-R-Si-X 

Z* 

X est un radical alcoxy ou Fatome d'oxygene d'un 
radical siloxylidyne [=Si-0-] ; Y est un radical 
as hydroxy, alcoyle ou aryle ; Z est un radical alcoxy, 
alcoyle ou aryle ; c est 1 ou 2 ; b est egal a 0, a 1 
^^ora a 2 ; et c plus b n'est pas superieur a 3. 

Ce groupement peut faire partie d'un aminoal- 
coylalcoxysilane monomere, d'un aminoalcoylpoly- 
30 siloxane, ou d'un copolymere ou d'un simple melange 
d'un ammoalcoylpolysiloxane avec un ou plusieurs 
autres siloxanes. II n'est pas essentiel d'appliquer ces 
matieres sous forme pure et les hydrolysats bruts ou 
solutions aqueuses ou alcooliques aqueuses du com- 
as pose de silicium peuvent etre utilisees. 

Les aminoalcoylalcoxysilanes auxquels on peut 
avoir recours peuvent etre representes de f aeon gene- 
rale par la formule suivante : 



dans laquelle R, R' et R" ont la memc signification 
que ci-dessus ; X est un radical alcoxy ; Y est un *o 
radical alcoyle ou aryle ; c est egal a 1 ou 2 ; b est 
egal a 0, 1 ou 2 ; et la somme de c et de b n'est 
pas superieure a 3 et de preference n'est pas supe- 
rieure a 2. 

Les aminoalcoylalcoxysilanes du type ci-dessus 45 
et les precedes de production des composes de cette 
structure sont decrits der facon generale danTles bre- 
vets francais N w 1140301 et 1184096. De plus, les 
silanes qui contiennent deux groupes amino peuvent 
etre prepares en faisant reagir une diamine avec le so 
chloralcoylalcoxysilane approprie. Lorsqu'on met les 
silanes monomeres en solution aqueuse, les groupes 
alcoxy sliydrolysent lentement de sorte que ces sila- 
nes monomeres sont finalement convertis en amino- 
alcoylpolysiloxanes solubles dans Feau. Des melanges 33 
aqueux de ces polysiloxanes avec des composes orga- 
niques solubles dans Feau ont une bonne stabilite. 

Les aminoalcoylpolysiloxanes auxquels on peut 
avoir recours pour la mise en oeuvre de Finvention 
peuvent etre lineaires, eyebques ou reticules. Les go 
aminoalcoylpolysiloxanes reticules sont aisement ob- 
tenus par hydrolyse puis condensation de silanes 
trialcoxy-substitues. On peut representer les poly- 
siloxanes des types ci-dessus de facon generale par 
la formule de structure (motif) suivante : gj 



R' 

I 

N-R-Si(ZXA-</ 



dans laquelle R, R' et R" ont la meme signification 
que ci-dessus ; Z represente des groupes hydroxyle 
ou alcoxy; et (d) a une valeur moyenne comprise 
entre 0 et 2, et de preference entre 0 et 1. Comme 
exemple typique de ces polymeres on peut titer le to 
gamma-aminopropylpolysiloxane et le delta-amino- 
butylpolysiloxane et des hydrolysats contenant des 
groupes hydroxyle et alcoxy et des condensats de 
ces polymeres. 

On obtient des aminoalcoylpolysiloxanes des ty- 75 
pes cyclique et lineaire par hydrolyse et condensation 
de silanes dialcoxy-substitues. On peut representer 
ces polymeres de fagon generale par la formule de 
structure suivante : 



R' 

N-R 
R" 



Y 6 
I. 

— SiX[4-f e +j„] 



R' Y 
i I 
I ! 

N-R-SiO 
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dans laquelle R, R' et R" ont la meme signification 
que ci-dessus ; Y est un radical alcoyle ou aryk ; et 
(n) est un nombre emtier presentant une valeur d'au 
moins 3, avec des valeurs moyennes comprises entre 

5 3 et 7 pour les polysfloxan.es cycliques et des valeurs 
superieures pour les polysiloxanes lineaires. Comme 
exemples typiques de polymeres cycliques, on peut 
citer les tetrameres cycliques de gamma-aminopropyl- 
methylpolysiloxane et de delta-ammobutylmethyl- - 

io polysiloxane. Les polymeres lineaires comprennent 
le gamma-aminopropylmethylpolysiloxane, le gamma- 
aminopropylethylpolysiloxane, le delta-aminobutyl- 
methylpolysiloxane, le ganuna-aminobutylmethylpoly- 
siloxane, et les polysiloxanes bloques aux extremites 

is dans lesquels de 1 a 3 groupes alcoyle, aryle, alcoxy 
ou hydroxy sont lies aux atomes de silicium termi- 
naux des molecules formant la chaine polymere. 

Les polysiloxanes copolymeres auxquels on peut 
avoir recours suivant Finvention peuvent contenir 

20 des motifs siloxanes consistant en Fun ou Fautre des 
groupes typiques decrits ci-dessus, en combinaison 
avec un ou plusieurs autres motifs siloxanes substi- 
tues par un groupe hydrocarbure represente par la 
formule : 



W'-Si0 3 _ c 



25 dans laquelle W et W sont des radicaux hydrocar- 
bure ; et e est un nombre entier presentant une valeur 
comprise entre 0 et 2. On peut obtenir ces copoly- 
meres par cohydrolyse et condensation d'aminoalcoyl- 
silanes avec d'autres silanes substitues par un groupe 

30 hydrocarbure, ou par equilibrage direct d'un me- 
lange d'aminoalcoylpolysiloxanes et d'autres siloxa- 
nes substitues par un groupe hydrocarbure. 

On peut egalement avoir-recours aux composes 
d'aminoalcoyl-silicium sous forme de leurs complexes 

as coordonnes avec des metaux tels que le cuivre, le 
chrome et le cobalt Par exemple, on peut preparer 
les complexes de cuivre en faisant reagir les compo- 
ses de silicium avec des composes tels que le chlo- 
rure, Facetate, le sulfate, llrydroxyde ou le stearate 

40 de cuivre. On peut preparer ces complexes preala- 
blement ou on peut les former in situ dans lc bain 
de traitement. 

Des exemples particuliers de composes d'amino- 
alcoyl-silicium sont indiques dans le tableau I ci- 

« dessous ; ces composes sont identifies par un numero 
de reference, repris dans les exemples. 

Tableau I 



Agent fixateur 
de colorant, N° 



Compose ou composition 



Agent fixateur 
de colorant, N° 



Compose ou composition 



1 gamma-aminopropyltriethoxysilane ; 

2 deka-aminobutyltriethoxysilane ; 



3 copolymere de garjmia-aminopropyltri- 
ethoxysilane et de phenyltridthoxysilane 
(30 % de solides) ; 

4 solution a 30 % dans Fethanol du gam- 
ma-aminopropylpolysiloxane homopoly- 

,., mere (30 % de solides) ; 

5 gamma - arninopropylmethyldiethoxysila- 
ne ; 

6 copolymere de gamma-aminopropyltri- 
ethoxysilane et de phenyltriethoxysilane 
(solution dans Fethanol a 30%) ; 

7 N - phenyl -N-methyl-gamma- aminopro- 
pyltriethoxysilane ; 

8 huile de silicone copolymere comprenant 
95,2 % de dimethylsiloxane bloque aux 
extremites par un groupe trimethylsiloxy 
et 4,8 % de groupe delta-aminobutylme- 
thylsiloxy ; 

9 homopolymere de delta-arninobutylme- 
thylporysiloxane ; 

10 huile de silicone copolymere comprenant 
75% de dimethylsiloxane bloque aux 
extremites par un groupe trimethylsiloxy 
et 25 % de groupes delta-aminobutyl- 
methylsiloxy ; 

1 1 huile de silicone copolymere comprenant 
le gamma-aminopropyltriethoxysilane et 
le vinyltriethoxysilane (25% de solides 
resineux) ; 

12 huile de silicone copolymere comprenant 
du gamma-aminopropyltriethoxysilane et 
de Famyltriethoxysilane (30 % de solides 
resineux) ; 

13 chelate de cobalt de ganuna-aminopro- 
pyltriethoxysflarajn ; 

14 huile de silicone copolymere comprenant 
83,3% de dimethylsiloxane bloque aux 
extremites par un groupe trimethylsiloxy 
et 16,7% de groupes aminopropylsiloxy; 

15 gamma-aminopropylpoly siloxane ; Fho- 
mopolymere provenant du gamma-ami- 
nopropyltriethoxysilane (50 % de solides 
dans Fethanol) ; 

1 6 N-rjaphtyl-gamma-aminopropyltrieuioxy- 
silane ; 

17 copolymere comprenant 50 % de dime- 
thylsiloxane bloque aux extremites par 
un groupe trimethylsiloxy et 50% de 
groupes delta-aminobutylmethylsiloxy ; 

18 copolymere comprenant 70% de dime- 
thylsiloxane bloque aux extremites par 
un groupe trimethylsiloxy et 30% de 
groupes N,N - bis - (beta-hydroxyethyl)- 
delta-arninobutylmethylsiloxy ; 
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Agent fixateur 
de colorant, N° 



Compose ou composition 



19 copolymere comprenant 27 % de dime- 
thylsiloxane bioque aux extremites par 
un groupe trimethylsiloxy, 40 % de 
groupes diphenylsiloxy et 33 % de grou- 
pes delta-aminobutylmethylsiloxy ; 

20 copolymere comprenant 68,5% de di- 
methylsiloxane bioque" aux" extremites 
par un groupe trimethylsiloxy, 25 % de 
groupes diphenylsiloxy et 6,5% de 
groupes delta-aminobutylmethylsiloxy ; 

21 chlorhydrate de N-gamma~triethoxysilyl- 
propylpyrrolidene ; 

22 N -beta - cyanoethyl - delta- aminobutyltri- 
ethoxysilane ; 

23 iodhydrate de N,N-ctimethyl-gamma-ami- 
nopropyltriethoxysilane ; 

24 beta - methyl - gamma - aminopropyltri- 
ethoxysilane ; 

25 bis - (b&a - methyltriethoxysilylpropyl)- 
imine; 

26 N-me£hyl-beta-methyl-gamma-amkiopro- 
pyltriethoxysilane ; 

27 N-beta - carbethoxyethyl- gamma - amino- 
propyltriethoxysilane ; 

28 N - beta - cyanoethyl - delta-aminobutylme- 
thylpolysiloxane (principalement cycli- 
ques); 

29 N-(beta-furfuryl)-gamma-aminopropyItri- 
ethoxysilane ; 

30 delta-aminobutylmethyldiethoxysilane ; 

3 1 delta-aminobutylmethylpolysiloxane (pro. 
duit brut autrement comparable au 9 ci- 
dessus-fabrique par hydrolyse, sans sol- 
vant, de 30) ; 

analogue a 31 excepte qu'il est fabrique 
par hydrolyse a Faide d'un solvant ; 

33 delta-aminobii^lmethyipoiysaoxane in- 
completement condense et contenant 
ainsi probablement des groupes ethoxy 
ou hydroxyle lies a Fatome de silicium 
(60 % de solides dans de Fethanol) ; 

34 aminomethyltriethoxysilane ; 

35 N-beta-aminoethyl-gamma-aminopropyl- 
triethoxysilane ; 

36 copolymere comprenant 60% de dime- 
thylsiloxane bioque aux extremites par 
un groupe trimethylsiloxy et 40 % de 
groupe N-beta-aminoethyl-gamma-ami- 
noisobutylmethylsiloxy ; 

37 N,N-bis-beta-hydroxypropyl-gamma-ami- 
nopropylpolysfloxane ; 

3 8 N,N - bis - (beta - hydroxy stearyl) - gamma- 
amincMsobutylmediyldidthoxysilane ; 

39 N - octyl - gamma - aminoisobutylmethyldi- 
ethoxysilane. 



Exemple 1 

On plonge des echantillons de toile de coton 
bouillie et blanchie a Tautoclave dans un bain de 
teinture contenant 1 % en poids de « Metromine RF 
Rubine 3 BLL » (Pr. 491) un colorant direct, a 3 
82° C. Le rapport du volume du bain au volume du 
tissu est de 40 : 1. Apres 20 minutes, on ajoute 15 % 
de chlorure de sodium sur la base du poids du tissu 
pOur augraentef repuisement du colorant a partir 
du bain pour Tappliquer au tissu. Apres 15 minutes i« 
supplementaiies, on enleve les echantillons teints et 
les rince a Feau. 

On place les echantillons de coton teints dans 
une serie de solutions de parties egales d'eau et d'iso- 
propanol contenant 1 % en poids des agents fixa- 15 
teurs de colorant N 08 1, 4, 8, 9 et 10 (Tableau I). 
Chacune de ces solutions contient egalement 1% 
d'acide acetique. On agite les solutions et les Echan- 
tillons pendant 15 minutes a 20° C et on enleve alors 
les echantillcMis, les rince a Teau froide et les seche »» 
pendant 5 minutes a 121° C. Apres le sechage, on 
a fixe une piece de coton blanche sur chacun des 
echantiUons traites. On a plonge alors individuelle- 
ment ces echantillons dans Feau a 71" C, les a agites 
pendant 1 heure, puis on les a enleves, rinces et se- 23 
ches. On a compare la quantite de couleur deposee 
sur le tissu blanc et la couleur de Feau d'immersion 
pour chacun des echantillons traites avec celle que 
Fon a constate avec un echantillon teint qui n'a pas 
ete traite apres coup par un agent fixateur de colo- ::n 
rant. Dans tous les cas, les composes d'aminoalcoyl- 
silicium ont ameliore la solidite du colorant. La soli- 
dite au lavage des echantillons de tissu est comprise 
entre le temoin nan traite (le plus mediocre) en pas- 
sant par les tissus traites par les agents fixateurs 1, 35 
4, 9 et 10 au tissu traite par Fagent fixateur 8 (le 
meilleur). 



Exemple 2 

On traite cinq tissus de rayonne de viscose qui 
ont ete precedemment teints dans un melangeur a -in 
Faide d'un colorant direct rouge, turquoise, bleu ma- 
rine, bran et brun cuivre pour les agents fixateurs 
de colorant N n » 1, 3, 4, 8, 9, 10, 11 et 12. Au 
cours de ces traitements, on a prepare une solution 
a 5% de chacun des agents fixateurs de colorant 43 
dans un melange a 50 : 50 d'cau et d'isopropanol 
contenant 5% d'acide acetique. On a foularde les 
echantillons de tissus a Faide de chaque solution de 
fixation de colorant pour obtenir une absorption 
d'humidite de 65% et on les a seches pendant un 
5 minutes a 160° C. 

Apres le sechage, on a determine la solidite au 
lavage des colorants par le processus de Fexemple 1. 
On a egalement essaye un echantillon de chaque 
tissu teint qui n'a pas ete traite par un agent fixateur ss 
de colorant Les resultats comparatifs sont indiques 
ci-contre ; la solidite au lavage la plus mediocre 
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tic chaque serie se trouve au sommet de la colonne 
ct la meiileure a la base. 



Colorant 


ColOTiUlt 


Colorant 


Colorant 


^l/l(JI cUll 


turquoise 


brun 


brun cuivrc 


rouge 


bleu marine 


nnn traite 


non traitf 


non traitf 


non traiti 


non traitf 


11 


4 


11 


l 


8 


9 


3 


4 


-- 3 


11 


3 


tif" 


3 


11 


* 4~ 


4 


n 


9 


9 


3 


12 


9 


12 


12 


1 


1 


8 


1 


4 


9 


10 


10 


10 


10 


12 


8 


1 


8 


8 


10 



Exemple 3 

On a applique Tagent fixateur de colorant N° 13 
j ades substrats de rayonne teints directement en brun 
ct cn bleu marine a une concentration de 1 % de 
solides dc foulardage et a 60% d'absorption d'hu- 
midite. puis on les a seches pendant 10 minutes a 
14V" C. Sur Ic tissu brun, cet agent fixateur de colo- 
io rani donne une excellente fixation de colorant, tan- 
dts que sur ic tissu teint en bleu marine, les proprie- 
ty dc fixation du colorant sont legerement moins 
efficaces. 

Exemple 4 

is Pour comparer les proprietes de fixation de co- 
lorant de l'agent fixateur du colorant N° 9 avec 
cclic d'un agent fixateur de colorant a base de resine 
d'aminc du commerce, on a utilise les colorants 
directs suivants pour colorer des echantillons de 

20 rayonne dc viscose : 

Jaunc « jaunc solide superlite EFC » (Pr. 629) 
_ Orange «. orange solide superlite LLLWF > (Pr. 628) 
Rouge c rouge solide superlite 3BL » (Pr. 491) 
Bleu « bleu solide superlite GL» (Pr. 611) 

25 Les bains de teinture contiennent 2% de colo- 
rant sur la base du poids des echantillons de tissu. 
Lc rapport du volume du bain au volume du tissu 
est de 30 : 1. On met chaque colorant sous forme de 
pate a l'aide de pethes quantites d'alkyl-sulfate de 

so sodium en tant qu'agent de mouillage avant d'ajou- 
ter l'eau. On dispose les echantillons mouilles des 
tissus dans les bains de teinture puis on porte pro- 
gressivement la temperature a 82° C. Apres 15 mi- 
nutes, on ajoute 7,5 % de sel de Glauber 

(Na^ • 10FLO) 

35 sur la base du poids du tissu a chaque bain de tein- 
ture. On continue la teinture pendant 15 minutes 
supplementaires, on ajoute 7,5 % de sel de Glauber 
supplementaire, puis on poursuk la teinture pendant 
15 minutes encore. On enleve alors les echantillons 

40 du bain, les rince a l'eau froide et les seche. 



On applique les solutions suivantes a chacun des 
tissus teints ci-dessus a des fins d'essais de fixation 
de colorant : 

A) Temoin-neant ; 

B) 0,5 % de l'agent fixateur de colorant N° 9 plus 45 
1 % d'acide acetique dans l'eau ; 

C) 0,5% de l'agent fixateur de colorant du com- 
merce dans l'eau. 

— - Oh foularde les echantillons~a-60 %-d'absorption 
d'humidite pour deposer 0,3% de l'agent fixateur so 
de colorant sur la base du poids du tissu. On les 
seche ensuite et les cuit pendant 10 minutes a 149° C. 

On a evalue la perte de colorant et la formation 
de taches sur un tissu de coton agrafe a l'echaniillon 
comme decrit dans 1'exemple 1 sur la base suivante : ss 
Estimation de 4 = forte perte de colorant et forma- 
tion de taches ; 
» de 3 = moyenne perte de colorant et 
formation de taches ; 
* » de 2 = legere perte de colorant et for- so 
mation de taches ; 
» de 1 = tres f aible perte de colorant et 

formation de taches ; 
i> de 0 = pas de perte ni de formation 

de taches. 05 
Les estimations des echantillons sont enumerees 
sur le tableau II ci-dessous et revelent que l'agent 
fixateur de colorant N° 9 est superieur a l'agent fixa- 
teur de colorant du commerce dans les conditions 
de cet essai. 70 

Tableau II 

Estimation de perte de colorant et formation 
de taches 

Colorant Agent fixateur 

applique Temoin non traite de colorant, N° 9 du commerce 



(Abr£g£) 


Parte 


Taches 


Pert* 


Taches 


Perta 


Taches 


Jaiine 


4 


4 


0 


0 


1 


l 


Orange 


4 


4 


0 


0 


3 


3 


Rouge - 


4 


4 


o 


0 


t— 


— 0--- 


Bleu 


4 


4 


1 


0 


3 


3 



Exemple 5 

A — On a compare un groupe d'agents fixateurs 
de colorants cHfferents sur des echantillons d'un tissu 
de rayonne teint directement en brun en utilisant 75 
1% de solides dans le bain de fouJardage a une 
absorption d'humidite de 60 % pour deposer 0,6 % 
de solides, apres quoi, on effectue le sechage habi- 
tuel et les essais de perte de colorant dans l'eau 
chaude. Les resultats sont indiques sur le tableau HI so 
ci-apres sur la base de l'echelle d'estimation de 
1'exemple 4. Les agents fixateurs de colorant N 05 18, 
19 et 23 ont etc phis efficaces. (A noter que ces trois 
agents de fixation comprennent des groupes amino 
primaire, secondaire et tertiaire.) Les silanes a base 85 
de phenyl- et de naphtyl-arnine aromatique (agents 
fixateurs de colorant N 09 7 et 16 respectivement) ont 
ete moins efficaces a cette concentratioiL 
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Tableau III 

Agent fixateur Perte dc colorant 

de colorant et formation de tactics 



Non traite 


4 


N" 7 


4 


N» 16 


3 


N» 20 


2 


N° 22 - 


2 


N« 18 


1 


du commerce 


0 


N* 23 


0 


N« 19 


0 



B — On a conduit des essais supplementaires 
de fixation du colorant a Faide de 0,5 % des agents 
fixateurs de colorant N 08 9, 10 et 17 dans le bain 
5 de foulardage qui contient egalement 1 % d'acide 
acetique. On a traite un tissu temt a l'aide des quatre 
colorants directs differents par chaque agent de 
fixation. 

Les resultats sont enumeres sur le tableau IV ci- 
io dessous sur la base de Fechelle d'estimation de 
Fexemple 4. Les resultats montrent que Fagent fixa- 
teur de colorant N° 10 n'est dans l'ensemble que 
legerement superieur a Fagent fixateur du commerce 
(une resine amine), tandis que les deux N os 9 et 17 
is sont superieurs a Fagent fixateur du commerce. De 
plus, bien qu'aucun des agents fixateurs de colorant 
a base d'aminoalcoyl-silicone ne provoque un chan- 
gement de nuance du tissu ecarlate, Fagent fixateur 
de colorant du commerce donne une couleur marron 
so bleu. 

Tableau IV 



Agent fixateur Perte de colorant 

de colorant utilise Colorant et formation de taches 



Neant Turquoise ^ - - 4 

du commerce — 2 

N° 10 _ 0 

No 17 — 0 

N« 9 — 0 

Neant Brun 4 

du commerce — 2 

N» 10 _ 3 

N* 17 — 1 

N° 9 — 0 

Neant Cuivre 4 

du commerce — 3 

N° 10 — 2 

No 17 — 1 

N" 9 — 0 

Neant Ecarlate 4 

du commerce — 3 

No 10 — 2 

No 17 — 0 

No 9 — 0 



C — On a conduit d'autres essais de fixation 
de colorant avec les agents fixateurs de colorant 
N os 5, 9, 14 et 15, au cours desquels on a applique 
1 % de chaque produit a partir de solutions dans £> 
un melange a 50 : 50 d'eau et d'isopropanol conte- 
nant 1 % d'acide acetique. Les resultats sont indi- 
ques sur le tableau V ci-dessous sur la base de 
Fechelle d'estimation de Fexemple 4. 

Ces resultats rpvelent qu'un polymere d'un silane vo 
(N° 15) est beaucoup plus efficace que le monomere 
a partir duquel il a ete prepare (N 11 5). 



Tableau V 



Agent fixateur 
de colorant utilise 


Colorant 


Perte de colorant 
et formation de taches 


Neant 


Ecarlate 


4 


N« 5 




4 


N n 14 




3 


N« 15 




0 


N» 9 




0 


Neant 


Bleu marine 


4 


N» 5 




3 


N» 14 




3 


N« 15 




2 


N« 9 




0 


Neant 


Brun 


4 


N« 5 




3 


N« 14 




2 


N« 15 




1 


N« 9 




0 


Neant 


Turquoise 


4 


No 5 




3 


N<> 14 




1 


No 15 




1 


N" 9 




0 



Exemple 6 

On a essaye une serie d'hydrolysats bruts de com- as 
poses d'aminoalcoyl-silicium quant a leur efficacite 
de colorant. Au cours de ces essais, on a prepare les 
agents de fixation en solutions aqueuses. On a laisse 
reposer toutes les solutions aqueuses pendant 30 mi- 
nutes avant de les appliquer au tissu. *> 
Groupe I: 

1) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N° 9 
+ 1 % d'acide acetique ; 

2) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N° 31 

+ 1 % d'acide acetique ; & 

3) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N° 32 
+ 1 % d'acide acetique ; 

4) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N n 33 
+ 1 % d'acide acetique ; 

5) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N° 30 a» 
+ 1 % d'acide acetique ; 

6) 0,5% de Fagent fixateur de colorant N" 2 
-h 1 % d'acide acetique ; 

7) 0,5 % d'un agent fixateur de colorant a base de 
resine d'amine du commerce. sz 
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On a applique ces solutions a des tissus de 
rayonne teints diiectement par foulardage a une ab- 
sorption d'humidite de 60%, qu'on a seches ensuite 
pendant 10 minutes a 149° C. 
s On a essaye des tissus quant a la perte de colo- 
rant et a la solidite au lavage en les plongeant pen- 
dant une heure a 71° C dans de Feau contenant 
0,1 % d'alkyl sulfate de sodium en tant qu'agent de 
mouillage.. Cto_a, agite ^les~bains periodiquement On 

io a agrafe une piece de tissu de coton blanc a chaque 
echantillon teint pour determiner le transfert de co- 
lorant. On a seche les echantillons a Fair k 20° C. 
On a estime la perte de couleur et le transfert de 
couleur au tissu blanc sur la base de Fechelle d'esti- 

is mation definie dans Fexemple 4. 

Les resultats sont indiques sur le tableau VI ci- 
dessous. On a constate que les trois agents fixateurs 
de colorant du type hydrolysat brut (N M 31, 32 et 
33) sont identiques quant a leur rendemeat aux 

a» composes d'aminoalcoyl-silicium pur N° 9 et sont 
aussi bons, sinon meilleurs que Fagent fixatexir de 
colorant a base de resine diamine du commerce. Les 
agents fixateurs de colorant monomeres (N os 21 et 
30) ont ete legerement inferieurs aux polymeres et 

2r, revelent un comportement variable sur les quatre 
tissus differents teints directement 

Tableau VI 



Agent fixatcur 
de colorant utilise 
(EchantUhns 1 a 7) 



Turquoise Rouge 



Dcgre" dc pcrtc dc colorant 
et formation de taches 

Cuivre Brun 



Neant 


4 


4 


4 


4 


N« 9 


0 


0 


0 


0 


N« 31 


0 


0 


0 


0 


N« 32 


0 


0 


0 


0. 


N« 33 


1 


0 


0 


0 


N« 30 


1 


4 


2 


2 


No 2 


0 


4 


3 


3 


du commerce 


1 


0 


1 


0 













Une serie analogue d'essais dans lesquels on a 
cu recours au chlorure cuprique pour complexer les 
so agents fixateurs de colorant a base de silicium ont 
classe les agents de fixation dans le meme ordre. 

Exemple 7 

On a essaye les agents fixateurs de colorant 
N'« 24, 25, 26, 27, 28, 29, 30, et 34 (Tableau I), 
35 quant a leur efficacite de fixation de colorant sur 
quatre tissus de rayonne teints directement en utdli- 
sant 1 % de Fagent de fixation et 1 % d'acide ace- 
tique dans les solutions. Dans chaque cas, on a 
foularde les solutions sur des tissus teints qui ont ete 
« alors seches pendant 10 minutes a 149° C. On a 
plonge alors le tissu dans de Teau a 71° C pendant 
1 heure pour estimer Fefficacite de fixation du colo- 
rant Les estimations, en utilisant Fechelle de Fexem- 
ple 4, sont indiquees sur le tableau VII. Des chan- 
ge gements de nuance dans Fessai ont rendu Festimation 
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des echantillons difficile, mais il est evident que tons 
les composes d'aminoalcoyl-silicium ont ete efficaces 
au moins dans une certaine mesure. L'efficacite 
s'etend de celle du N° 28 a celle du compose d'ami- 
noethyle (N° 34). 

Tableau VII 



Agent fixateur 
: . decolorant utilise* 


Turquoise 


De^re* de perte de colorant 
. et formation de tacbes 
Rouge' " ' Cuivre Brun 


Neant 


4 


4 


4 


4 


N° 34 


3 


3 


3 


3 


N° 24 


2 


2 


3 


2 


N° 25 


0 


2 


3 


2 


N° 26 


2 


2 


3 


2 


N° 27 


1 


2 


2 


2 


N» 28 


0 


0 


0 


0 


N° 29 


0 


2 


3 


2 


N° 30 


1 


4 


3 


2 



- REVENDICATION 
Procede pour ameliorer la solidite des teintures 
ou impressions sur articles textiles, caracterise en ce 
qu'on applique auxdits articles, prealablement teints 55 
ou imprimes, un compose d'aminoalcoyl-silicium ou 
un complexe metallique coordonne de ce dernier. 

SOUS-REVENDICATIONS 

1. Procede selon la revendication, caracterise en 
ce que le complexe du compose de silicium est co- cd 
ordonne avec le cuivre ou le chrome. 

2. Procede selon la revendication, caracterise en 
ce que Particle est en fibres ceHulosiques. 

3. Procede selon la revendication, caracterise en 

ce qu'on applique le compose d'aminoalcoyl-silicium 65 
ou son complexe k Particle textile a partir d'une 
solution ou suspension dans de Feau, dans un alcool 
ou dans un melange d'eau et d'alcool. 

4. Procede selon la revendication, caracterise en 

ce qu'on chauffe Particle textile a Tune temperattrfB"^ 
elevee apres avoir applique le compose d'aminoalcoyl- 
silichim ou son complexe. 

5. Procede selon la sous-revendication 3, caracte- 
rise en ce que la solution ou suspension du compose 
d'aminoalcoyl-silicium contient un acide. 

6. Procede selon la sous-revendication 5, carac- 
terise en ce que Facide est un acide organique mono* 
basique. 

7. Procede selon la revendication, caracterise en 
ce que le compose d'aminoalcoyl-silicium ou ses com- 
plexes contiennent au moins un groupement fonc- 
tionnel de formule : 



75 



80 



R' 

I 
I 

N-R- 



R" 



V 6 

I 
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dans laquelle R est un reste d'hydrocarbure divalent 
presentant au moins trois atomes de carbone entre 
l'atome d'azote et l'atome de silicium, R' et R" re- 
presentent des atomes dTiydrogene ou des radicaux . 
alcoyle, arainoalcoyle, cyanoalcoyle, hydroxyalcoyle, 
carboxyalcoyle, carboalcoxyalcoyle, ou aryle, ou le 
groupe monovalent : 

_ ... ^-R^Si-X 

z 2 

X est un radical alcoxy ou Patome d'oxygene d'un 
radical siloxylidine [-0-Si==] ; Y est un radical 
hydroxy, alcoxy, ou aryle ; Z est un radical alcoxy, 
alcoyle ou aryle ; c est egal a 1 ou 2, b est egal a 
0,1 ou 2, et c plus b n'est pas superieur a 3. 

8. Proccde selon la sous-revendication 7, carac- 
terise cn cc que X est un radical alcoxy et Y un radi- 
cal alcoyle ou aryle. 

9. Proccde selon la sous-revendication 7, carac- 
terise cn cc que le compose d'aminoalcoyl-silicium 
est un polysiloxane contenant des motifs repondant 
a la formulc susdite dans laquelle X est un atome 
d'oxygene d'un radical siloxylidine (- O - Si ==). 

10. Proccde selon la sous-revendication 9, carac- 
terise cn cc que Y est un radical alcoxy ou hydroxy. 

1 1 . Proccde selon la sous-revendication 9, carac- 
terise cn cc que Y est un radical alcoyle ou aryle, 
c est egal a 2 et au moins trois desdits motifs sont 
reunis par des liaisons silicium-oxygene-silicium. 

12. Procede selon la sous-revendication 9, carac- 
terise cn cc que le polysiloxane contient egalement 
au moins un motif de formule : 



I 

W'-SiO^ 

dans laquelle W et W sont des radicaux hydrocar- 
bure ; et e est un nombre entier dans la valeur com- 
prise entre 0 et 2. 

13. Procede selon la revendication, caracterise 
en ce que le compose d'aminoalcoyl-silicium est le 
delta-aminobutylmethylsiloxane, un siloxane copoly- 
mere comprenant un dimethylsiloxane bloque aux 
extremites par un groupe trimethylsiloxy et des grou- 
pes delta-aminobutylmethylsiloxy ou des groupes N- 
beta - amino6thyl - gamma - aminoisobutylmethylsiloxy, 
N - beta-cyanwthyl-delta-ammobutylmethylpolysiloxa- 
ne, ou un hydrolysat brut de delta-aminobutylmethyl- 
polysiloxane. 

14. Procede selon la revendication, caracterise 
en ce qu'on applique le compose d'aminoalcoyl-sili- 
cium a 1'article textile a partir d'une solution conte- 
nant des parties sensiblement egales d'eau et d'iso- 
propanol et une faible quantite d'acide acetique. 

15. Procede selon la sous-revendication 7, carac- 
terise en ce que le compose d'aminoalcoyl-silicium 
est le N-beta-aminoemyl-ganima-aminopropyltrime- 
thoxysilane. 

Union Carbide Corporation 
Mandataires : £. Blum & Co., Zurich 
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